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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her- 
steliung von isocyanaten durch Umsetzung von pri- 
maren Aminen mit Phosgen in einem Reaktor, wobei 
der Reaktionsaustrag in Form einer Suspension, die 
das herzustellende Isocyanat als Flussigkeit und 
Carbamylchloride als Feststoff enthalt, vorliegt, und 
diese Suspension in einem Schichtverdampfer auf- 
gearbeitet wird, sowie eine Produktionsanlage zur 
Durchfiihrung dieses Verfahrens. 
[0002] Es sind bereits zahlreiche Verfahren zur Her- 
stellung von Isocyanaten durch Umsetzung von pri- 
maren Aminen mit Phosgen bekannt. Beispielsweise 
beschreibt US 3,140,305 ein Verfahren zur Herstel- 
lung von im wesentlichen reinem aromatischen Diiso- 
cyanat durch Umsetzung von Aminen mit Phosgen 
und anschliefcender Destination der Umsetzungspro- 
dukte. 

[0003] Es ist weiterhin bekannt, dass die Verwen- 
dung eines hohen Phosgenuberschusses gegenuber 
den eingesetzten Aminogruppen zu hohen Selektivi- 
taten bezuglich des hergestellten Isocyanats fuhrt 
und somit einen entscheidenden Einfluss auf die 
Wirtschaftlichkeit des Verfahrens haben kann. Mit zu- 
nehmendem Verhaltnis von Phosgen zu Aminogrup- 
pen steigt jedoch der Phosgen-Hoid-Up der Anlage, 
wobei aufgrund der Giftigkeit von Phosgen ein mog- 
lichst geringer Phosgen-Hotd-Up der Anlage ange- 
strebt wird. 

[0004] Aufgabe der Erfindung ist es daher, ein Ver- 
fahren zur Herstellung von Isocyanaten bereitzustel- 
len, welches es gestattet, die Umsetzung mit mog- 
lichst geringen Ausbeuteverlusten bei gleichzeitig 
moglichst niedrigem Phosgen-Hold-Up durchzufuh- 
ren. 

[0005] Die Aufgabe konnte dadurch gelost werden, 
dass der Reaktionsaustrag aus dem Phosgenierre- 
aktor, welcher in Form einer Suspension vorliegt, die 
das herzustellende Isocyanat als Flussigkeit und 
Carbamylchloride als Feststoff enthalt, zur Aufarbei- 
tung in einen Schichtverdampfer uberfuhrt wird. Die 
Losung der Aufgabe war fur den Fachmann iiberra- 
schend, da bisher gegen den Einsatz von Feststoffen 
in Schichtverdampfer, insbesondere in Diinnschicht- 
verdampfer, erhebliche Vorurteile bestanden. 
[0006] Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren 
zur Herstellung von Isocyanaten durch Umsetzung 
von primaren Aminen mit Phosgen in einem Reaktor, 
wobei der Reaktionsaustrag in Form einer Suspensi- 
on vorliegt, die das herzustellende Isocyanat als 
Flussigkeit und Carbamylchloride als Feststoff ent- 
halt, dadurch gekennzeichnet, dass die Suspension 
in einem Schichtverdampfer aufgearbeitet wird. 
[0007] Ferner ist Gegenstand der Erfindung die Ver- 
wendung von Schichtverdampfern zur Aufarbeitung 
von Reaktionsaustragen aus Phosgenierreaktoren, 
wobei die Reaktionsaustrage in Form einer Suspen- 
sion vorliegen, die das herzustellende Isocyanat als 
Flussigkeit und Carbamylchloride als Feststoff ent- 



halt. 

[0008] Schlieftlich ist Gegenstand der Erfindung 
eine Produktionsanlage zur Herstellung von Isocya- 
naten durch Umsetzung von primaren Aminen mit 
Phosgen, enthaltend 

einen Reaktor, in dem die Umsetzung von primaren 
Aminen mit Phosgen stattfindet und 
mindestens einen Schichtverdampfer, dem der Reak- 
tionsaustrag des Reaktors. welcher in Form einer 
Suspension, die das herzustellende Isocyanat als 
Flussigkeit und Carbamylchloride als Feststoff ent- 
halt, vorliegt, zugefuhrt wird. 

[0009] Fur das erfindungsgerna&e Verfahren kann 
ein beliebiges primares Amin oder ein Gemisch aus 
zwei oder mehr dieser Amine eingesetzt werden. Be- 
vorzugt werden aromatische Amine, insbesondere 
solche der Diaminodiphenylmethanreihe oder deren 
hoheren Homologen eingesetzt. Beispiele sind Me- 
thylendiphenylamin (MDA; einzelne Iso mere, Iso- 
merengemisch und/oder Oligomere davon), Toluy- 
lendiamin (TDA), n-Pentylamin, 6-Methyl-2-heptana- 
min.Cyclopentylamin, R,S-1-Phenylethylamin, 1-Me- 
thyl-3-phenylpropylamin, 2,6-Xylidin, 2-(N,N-Dime- 
thylamino)ethylamin, 2-(N,N-Dusopropylamino)ethyl- 
amin, CH-Neodiamin, 3,3-Diaminodiphenylsulfon 
und 4-Amino methyl-l,8-octandiamin. Bevorzugt ver- 
wendet werden MDA und TDA. Da Verfahren kann 
auch fur aliphatische Amine verwendet werden. Hier 
ist die Verwendung fur 1 ,6-Diaminohexan und fur Iso- 
phorondiamin bevorzugt. 

[0010] Das erfindungsgemafce Verfahren eignet 
sich entsprechend zur Herstellung von beliebigen 
Isocyanaten. Besonders vorteilhaft kann das Verfah- 
ren zur Herstellung von Methylen(diphenyldiisocya- 
nat) (MDI) und Toluylendiisocyanat (TDI) angewandt 
werden. 

[0011] Bei der Herstellung von Isocyanat durch Um- 
setzung von einem primaren Amin mit Phosgen biidet 
sich gernaft nachstehendem Reaktionsschema in ei- 
nem ersten schnellen Schritt intermediar Carbamyl- 
chloride, die sich im Geschwindigkeit bestimmenden, 
langsamen Schritt in einer Gleichgewichtsreaktion zu 
Isocyanaten und HCI zersetzten: R-NH 2 + COCI 2 -+ 
R-NH-COCI + HCI o R-NCO + 2 HCI, wobei R ein or- 
ganischer Rest ist. Ferner kann der entstehende 
Chlorwasserstoff mit Aminen zu Aminhydrochloriden 
(R-NH3+CI-) reagieren. 

[0012] Die Umsetzung von Phosgen mit Diamin er- 
folgt im erfindungsgemafien Verfahren in einem Re- 
aktor. Hierbei kann es sich urn alle ublichen, aus dem 
Stand derTechnik bekannten Reaktoren handeln, die 
zur Phosgenierung, bevorzugt zur kontinuierlichen 
Phosgenierung, geeignet sind und den ublichen Drii- 
cken standhalten. Geeignete Materialien sind z.B. 
Metalle, wie Stahl, Silber oder Kupfer, Glas, Keramik 
oder homogenen oder heterogenen Gemischen dar- 
aus. Bevorzugt werden Stahlreaktoren verwendet. 
[0013] Es konnen im allgemeinen die aus dem 
Stand der Technik bekannten Reaktorbautypen ver- 
wendet werden. Bevorzugt verwendet werden Rohr- 
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reaktoren, Kolonnen und Ruhrkessel. 
[0014] Im erfmdungsgemafcen Verfahren erfolgt die 
Vermischung der Reaktanten (Amin und Phosgen) in 
einer Mischeinrichtung, die sich durch eine hohe 
Scherung des durch die Mischeinrichtung gefuhrten 
Reaktionsstromes auszeichnet. Bevorzugt werden 
als Mischeinrichtung eine Rotationsmischeinrich- 
tung, eine Mischpumpe Oder eine Mischduse ver- 
wendet, die dem Reaktor vorangestellt ist. Beson- 
ders bevorzugt wird eine Mischduse verwendet 
[0015] Das erfindungsgemafte Verfahren umfasst 
kontinuierliche, halbkontinuierliche und diskontinuier- 
liche Verfahren. Bevorzugt sind kontinuierliche Ver- 
fahren. 

[0016] Die Umsetzung von Amin mit Phosgen kann 
in der Flussigphase Oder in der Gasphase erfolgen. 
Bei den Umsetzungsbedingungen, wie beispielswei- 
se Druck und Temperatur, handelt es sich im allge- 
meinen urn die aus dem Stand der Technik bekann- 
ten Parameter. 

[0017] Bevorzugt wird das erfindungsgemafie Ver- 
fahren in der Flussigphase durchgefuhrt. 
[0018] Bei einer Umsetzung von Amin mit Phosgen 
in der Flussigphase kann dem erfindungsgemaften 
Verfahren kann ein inertes Ldsungsmittei beigesetzt 
werden. Dieses inerte Ldsungsmittei ist ublicherwei- 
se ein organisches Losungsmittel oder Gemische da- 
von. Dabei sind Chlorbenzol, Dichlorbenzol, Trichlor- 
benzol, Toluol, Hexan, Diethylisophthalat (DEIP), Te- 
trahydrofuran (THF), Dimethylformamid (DMF), Ben- 
zol und deren Gemische bevorzugt. Besonders be- 
vorzugt ist Chlorbenzol. Das inerte Losungsmittel 
kann bevorzugt zu Beginn der Umsetzung dem Amin 
zugesetzt werden. Das inerte Losungsmittel wird ub- 
licherweise in einer Menge von 5 bis 1000 Gew.-%, 
bevorzugt 50 bis 500 Gew.-%, bezogen auf die Men- 
ge an eingesetzten Amin, verwendet. 
[0019] Das aus dem Reaktor austretende Umset- 
zungsgemisch (Reaktionsaustrag) liegt in Form einer 
Suspension vor. Diese Suspension enthalt das her- 
zustellende Isocyanat als Flussigkeit und noch nicht 
zersetzte Carbamylchloride als Feststoffe. Gegebe- 
nenfalls enthalt die aus dem Reaktor austretende 
Suspension weiterhin Am in hydrochloride und/oder 
Harnstoffe (R-NH-CO-NH-R) als Feststoffe. 
[0020] Ublicherweise liegen in der Suspension (Re- 
aktionsaustrag) Carbamylchloride in einer Menge 
von 0,01 bis 35 Gew.-%, bevorzugt 0,02 bis 30 
Gew.-% bezogen auf die Menge der herzustellenden 
Isocyanats, vor. Dabei liegt im allgemeinen bei der 
Herstellung von MDI das Carbamoylchlorid in einer 
Menge von 5 bis 35 Gew.-%, bevorzugt von 15 bis 30 
Gew.-%, bezogen auf die Menge der herzustellenden 
Isocyanats, vor. Bei der Herstellung von TDI liegt im 
allgemeinen das Carbamoylchlorid in einer Menge 
von 0,01 bis 30 Gew.-%, bevorzugt von 0,02 bis 20 
Gew.-%, bezogen auf die Menge der herzustellenden 
Isocyanats, vor. 

[0021] Weiterhin liegen im allgemeinen in der Sus- 
pension (Reaktionsaustrag) Amin hydrochloride in ei- 



ner Menge von 0,01 bis 10Gew.-%, bevorzugt 0,1 bis 
5 Gew.-%, besonders bevorzugt 0,5 bis 3 Gew.-%, 
bezogen auf die Menge der herzustellenden Isocya- 
nats, vor. 

[0022] Schliefilich liegen im allgemeinen in der Sus- 
pension (Reaktionsaustrag) Harnstoffe in einer Men- 
ge von 0,05 bis 15 Gew.-%, bevorzugt 0,5 bis 10 
Gew.-%, besonders bevorzugt 1 bis 5 Gew .-%, bezo- 
gen auf die Menge der herzustellenden Isocyanats, 
vor. 

[0023] Als Schichtverdampfer werden im Rahmen 
dieser Erflndung alle Vorrichtungen verstanden, bei 
denen die flussige Phase des zu verdampfende Me- 
dium in einer Schicht uber der Heizflache aufge- 
bracht wird, und an dieser ruckvermischungsfrei zum 
Zwecke der Verdampfung entlang transportiert wird. 
Die Schicht wird auf der I einen Seite durch die Heiz- 
flache und auf der anderen Seite durch die gasformi- 
ge Phase begrenzt. Der Fallfilmverdampfer und der 
Dunnschichtverdampfer sind Beispiele fur Schicht- 
verdampfer. 

[0024] Ublicherweise weist die im Schichtverdamp- 
fer zu verdampfende Flussigkeit bzw. Suspension 
eine Schichtdicke von 0,01 bis 10 mm, bevorzugt von 
0,1 bis 6 mm, besonders bevorzugt von 1 bis 3 mm 
auf. 

[0025] In einer moglichen Ausfuhrungsform konnen 
Dunnschichtverdampfer als Schichtverdampfer ver- 
wendet werden. Dunnschichtverdampfer sind im 
Stand der Technik bekannt und beispielsweise in Ull- 
manns Enzyklopadie beschrieben. Im allgemeinen 
dienen Dunnschichtverdampfer zur Verdampfung 
temperaturempfindlicher Substanzen von hochsie- 
denden Ruckstanden und fur die Konzentration von 
temperaturlabilen Stoffen, wobei eine Flussigkeit 
durch Abriesein lassen, Einwirkung von Zentrifugal- 
kraft, Wischern oder dergleichen zu dunnen Schich- 
ten auf beheizte Flachen aufgebracht wird. 
[0026] Beispiele fur geeignete Dunnschichtver- 
dampfer sind beispielsweise Vorrichtungen, wobei 
der Flussigkeitsfilm mechanisch erzeugt wird, bei- 
spielsweise sogenannte SAM BAY- und LUWA-Dunn- 
schichtverdampfer sowie Sako-Dunnschichtver- 
dampfer und ALFA-LAVAI-Centrithermverdampfer. 
[0027] In einer bevorzugten Ausfuhrungsform wer- 
den Schichtverdampfer verwendet, die keine beweg- 
ten Teile aufweisen. Beispiele hierfiir sind Fallfilmver- 
dampfer (auch als Fallstromverdampfer oder Fall- 
schichtverdampfer bezeichnet) oder auch Wendel- 
rohrverdampfer. 

[0028] Bevorzugt werden im Rahmen dieser Erfin- 
dung Fallfilmverdampfer als Schichtverdampfer ver- 
wendet. 

[0029] Ublicherweise wird der im erfindungsgema- 
fien Verfahren verwendete Schichtverdampfer, be- 
vorzugt der verwendete Fallfilmverdampfer, bei Dru- 
cken von 0,5 mbar bis 25 bar, bevorzugt von 0,5 bar 
bis 20 bar, besonders bevorzugt von 1 bar bis 18 bar, 
betrieben. 

[0030] Sofern es sich bei dem herzustellenden Iso- 
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cyanat um TDI handelt, wird der im erfindungsgema- 
fcen Verfahren verwendete Schichtverdampfer, be- 
vorzugt der verwendete Fallfilmverdampfer, bei Dru- 
cken von 0,5 mbar bis 25 bar, bevorzugt von 0,5 bar 
bis 20 bar, besonders bevorzugt von 1 bar bis 18 bar, 
insbesondere von 2 bis 17 bar, betrieben. 
[0031] Sofern es sich bei dem herzustellenden Iso- 
cyanat um MDi handelt, wird der im erfindungsgema- 
fcen Verfahren verwendete Schichtverdampfer, be- 
vorzugt der verwendete Fallfilmverdampfer, bei Dru- 
cken von 0,5 mbar bis 25 bar, bevorzugt von 0,5 bar 
bis 20 bar, besonders bevorzugt von 1 bar bis 18 bar, 
insbesondere von 1,5 bis 10 bar, betrieben. 
[0032] Die Temperatur im Schichtverdampfer liegt 
Qblicherweise zwischen 30°C und 300°C, bevorzugt 
zwischen 50°C und 200°C. 

[0033] Die Verweilzeit der zu verdampfenden Flus- 
sigkeit hangt von der eingestellten Temperatur ab. 
Qblicherweise betragt die Verweilzeit im Schichtver- 
dampfer von 5 Sekunden bis 20 Minuten, bevorzugt 
von 20 Sekunden bis 10 Minuten, besonders bevor- 
zugt 40 Sekunden bis 400 Sekunden. Zur Erreichung 
der gewunschten Verweilzeit kann es sinnvoll sein, 
zwei oder mehr, bevorzugt zwei, Schichtverdampfer 
in Serie zu schalten. Die oben genannten Verweilzei- 
ten beziehen sich dann auf die Summe der Verweil- 
zeiten in den in Serie geschalteten Schichtverdamp- 
fern. 

[0034] Die Stromungsfuhrung fur die Suspensions- 
phase und die Flussigphase kann im Gleich- und im 
Gegenstrom erfolgen. Bevorzugt werden im verwen- 
deten Schichtverdampfer flussige und gasformige 
Phase im Gegenstrom gefahren. 
[0035] In einer mdglichen Ausfuhrungsform wird die 
Suspension (Reaktionsaustrag) in zwei, oder gege- 
benenfalls mehr als zwei, hintereinandergeschalte- 
ten Schichtverdampfern aufgearbeitet. In einer be- 
vorzugten Ausfuhrungsform arbeiten die zwei hinter- 
einandergeschalteten Schichtverdampfer auf ver- 
schiedenen Druckstufen. 

[0036] In einer bevorzugten Ausfuhrungsform wer- 
den zwei Schichtverdampfer eingesetzt, wobei der 
erste Schichtverdampfer bei einem Druck von 0,5 bar 
bis 25 bar, bevorzugt von 0,5 bar bis 20 bar, beson- 
ders bevorzugt von 1 bar bis 18 bar, arbeitet und der 
zweite Schichtverdampfer einen Druck aufweist, der 
0,01 bar bis 1 bar, bevorzugt 0,02 bar bis 0,5 bar, be- 
sonders bevorzugt 0,05 bis 0,2 bar geringer ist, als 
der Druck des ersten Schichtverdampfers. 
[0037] Sofern mehr als zwei Schichtverdampfer in 
Serie geschaltet werden, so arbeitet der erste 
Schichtverdampfer bei einem Druck von 0,5 bar bis 
25 bar, bevorzugt von 0,5 bar bis 20 bar, besonders 
bevorzugt von 1 bar bis 18 bar, arbeitet und jederwei- 
tere Schichtverdampfer weist einen Druck auf, der 
um jeweils 0,01 bar bis 1 bar, bevorzugt 0,05 bar bis 
0,2 bar geringer ist, als der Druck des vorhergehen- 
den Schichtverdampfers. 

[0038] Eine bevorzugte Bauart fur den Einsatz von 
Schichtverdampfern in der Aufarbeitung Reaktions- 



austrage ist in Fig. 1 dargestellt: 
[0039] Fig. 1 veranschaulicht zwei hintereinander- 
geschalteten Fallfilmverdampfereinheiten I und II. In 
Fig. 1 bedeutet: 

I erster Fallfilmverdampfer 

II zweiter Fallfilmverdampfer 

III Zufuhr Reaktoraustrag 

IV Abfuhr Gasphase 

V Phasentrennbehalter 

VI Rohrbundel mit mantelseitiger Beheizung 

VII Entnahme Wertprodukt (fliissig) 

VIII Druckreduziereinrichtung 

IX Flussigkeitsverteiler 

X Flussigkeitssammler 

[0040] Fallfilmverdampfer I arbeitet bei einem Druck 
> 0,5 bar, bevorzugt 1 bis 5 bar absolut; II bei einem 
Druck, der unter dem von I liegt, jedoch bevorzugt > 
3 mbar, ganz besonders bevorzugt > 50 mbar ist 
[0041] Auf den Kopf von I wird der suspensionsarti- 
ge Reaktionsaustrag gegeben. Gegebenenfalls wird 
der Reaktionsaustrag vor der Aufgabe auf den Kopf 
von I noch einmal durch eine Druckreduziereinrich- 
tung, bevorzugt ein Druckreduzierventil, gefuhrt, und 
einem Phasentrennbehalter zugefuhrt, um den Druck 
auf den Betriebsdruck von I zu senken. Die aus dem 
Phasentrennbehalter entnommene Suspension ge- 
langt dann nach Aufgabe auf den Kopf von I zunachst 
in einen Verteiler, wie z.B. einen Lochkastenverteiler 
und wird von dort auf Rohre eines Rohrbundels ver- 
terilt. 

[0042] Die Rohre haben einen Auliendurchmesser 
von 10 mm bis 100 mm, bevorzugt von 25 mm bis 
250 mm. Die Lange der Rohre ist zwischen 0,5 m bis 
15 m, bevorzugt 3 m bis 9 m. Die Anzahl der Rohre 
pro Fallfilmverdampfer betragt ublicherweise 10 bis 
10000, bevorzugt 100 bis 1000 Rohre. 
[0043] Die Rohre haben beispielsweise einen Au- 
fcendurchmesser von 38 mm, eine Wandstarke von 
2,3 mm und eine Lange von 6000 mm. Es sind bei- 
spielsweise etwa 560 Rohre vorhanden. Am unteren 
Ausgang der Rohre wird die Suspension gesammelt 
und einem weiteren Verteiler zugefuhrt. Wieder foigt 
ein Rohrbundel wie oben angegeben. 
[0044] Am unteren Teil dieses Rohrbundels folgt 
eine Standhaltung uber die die Suspension uber ein 
Ventil in ein Entspannungsgefali zwecks Druckan- 
passung an II gegeben wird. II ist analog I konstruiert. 
[0045] Die vorrangig flussige Suspensionsphase 
hat in jeder Einheit Verteiler - Rohrbundel eine Ver- 
weilzeit von etwa 10 sec. Daraus folgt eine Gesamt- 
verweilzeit von ca. 4 x 10 sec = 40 sec. Durch Ober- 
flachenstrukturierung kann die Verweilzeit von Fest- 
stoffen gegenuber der rein flussigen Phase nochmals 
um etwa den Faktor drei erhoht werden. Damit ergibt 
sich eine maximale Verweilzeit in der Summe der 
Einheiten I und II von ca. 2 min. 
[0046] Innerhalb von 40 sec Verweilzeit konnen 
Carbamylchloride bei einer Wandtemperatur von 
150°C von anfanglich 0,1 bis 0,01 Gew.-% auf 1 ppm 
Gehalt, bezogen auf die Anfangsmenge an Carba- 
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moylchlorid abgebaut werden. Durch die Oberfla- 
chenstrukturierung ist sogar der Abbau von 1 0 bis 0,1 
Gew.-% auf 1 ppm moglich. 

[0047] Die flussige Phase wird nun einer weiteren 
Aufarbeitung zugefuhrt, die je nach hergestelltem 
Isocyanat verschieden sein kann. I. a. wird nun im 
nachsten Schritt das inerte Losungsmittel abge- 
trennt. Dies kann in einer Kolonne erfolgen oder wie- 
der in einem Schichtverdampfer bevorzugt einem 
Fallfilmverdampfer. 

[0048] Die entnommenen Gasphasen, die haupt- 
sachlich aus HCI und Phosgen, und zu einem gerin- 
geren Teil aus dem Losungsmittel und in Spuren aus 
dem Isocyanat bestehen, werden einer weiteren Auf- 
arbeitung zugefuhrt, wobei HCI und Phosgen ge- 
trennt werden. Evt. Spuren Isocyanat und/oder Lo- 
sungsmittel verbleiben im Phosgen. Das Phosgen 
wird in den Reaktionsteil zuruckgefuhrt. 
[0049] Das erfindungsgemafce Verfahren wird in ei- 
ner Prod uktionsanlage durchgefuhrt, die einen Reak- 
tor, in dem die Umsetzung von primaren Aminen mit 
Phosgen stattfindet und mindestens einen Schicht- 
verdampfer, dem der Reaktionsaustrag des Reaktors 
zugefuhrt wird, welcher in Form einer Suspension 
vorliegt, die das herzusteliende Isocyanat als Fliis- 
sigkeit und Carbamylchloride als Feststoff enthalt, 
umfasst. 

[0050] Neben Reaktor und Schichtverdampfer um- 
fasst die Produktionsanlage im allgemeinen weiterhin 
die aus dem Stand derTechnik bekannten Reaktions- 
stufen, wie beispielsweise Vorlagebehalter, Misch- 
vorrichtungen und Aufarbeitungsstufen. 
[0051] Eine bevorzugte Ausfuhrungsform einer er- 
findungsgemafcen Produktionsanlage soli anhand ei- 
nes allgemeinen Verfahrensschemas gemafi Fig. 2 
naher erlautert werden. In Fig. 2 bedeutet: 

I Phosgenvorlage 

II Aminvoriage 

III Mischvorrichtung 

V Reaktor 

VI Schichtverdampfer 

VII Zweite Aufbereitungsvorrichtung 

VIII Isocyanatvorlage 

IX Phosgenaufarbeitung 

X Losungsmittelaufarbeitung 

1 Zufuhr Phosgen 

2 Zufuhr Amin 

3 Zufuhr inertes Losungsmittel 

4 Abgetrennter Chlorwasserstoff und inertes Lo- 
sungsmittel 

5 Ruckgefuhrter Isocyanatstrom (optional) 

6 Ausgetragener Chlorwasserstoff 

7 Abgetrenntes Isocyanat 

8, 11 Abgetrenntes inertes Losungsmittel 

9 Aufgearbeitetes inertes Losungsmittel 

10 Aufgearbeitetes Phosgen 

[0052] Das Amin aus der Aminvoriage II und Phos- 
gen, aus der Phosgenvorlage I werden in einer geeig- 
neten Mischvorrichtung III vermischt. In einer optio- 
nalen Ausfuhrungsform wird zusatzlich das Gemisch 



aus Amin und Phosgen mit ruckgefuhrten Isocyanat 
als Losungsmittel vermischt. Nach dem Vermischen 
wird das Gemisch in einen Reaktor V uberfuhrt. 
Ebenfalls sind Vorrichtungen verwendbar, die sowohl 
Misch-als auch Reaktionsvorrichtung darstellen, bei- 
spielsweise Rohrreaktoren mit angeflanschten Du- 
sen. 

[0053] Bei der Aufbereitungsvorrichtung VI handelt 
es sich um einen Schichtverdampfer in einer der yor- 
stehend beschriebenen Ausfiihrungsformen. Obli- 
cherweise wird hier vom Isocyanatstrom Chlorwas- 
serstoff und gegebenenfalis inertes Losungsmittel 
und/oder geringe Anteile des Isocyanatstroms abge- 
trennt. 

[0054] Bei der Aufbereitungsvorrichtung VII handelt 
es sich um eine ubliche Destillationseinheiten oder 
um einen weiteren Schichtverdampfer. In der zweiten 
Trennvorrichtung VII wird bevorzugt inertes Losungs- 
mittel abgetrennt und anschlieflend aufgearbeitet (X) 
und der Aminvoriage II wieder zugefuhrt. 
[0055] Gegenstand der Erfindung ist neben dem er- 
findungsgemafien Verfahren und der erfmdungsge- 
malien Produktionsanlage weiterhin die Verwendung 
von Schichtverdampfern zur Aufarbeitung von Reak- 
tionsaustragen aus Phosgenierreaktoren, wobei die 
Reaktionsaustrage in i Form einer Suspension vorlie- 
gen, die das herzusteliende Isocyanat als Flussigkeit 
und Carbamylchloride als Feststoff enthalt. Fur die 
erfindungsgemafie Verwendung gelten entspre- 
chend die vorstehend. zum Verfahren und der Pro- 
duktionsanlage dargelegten bevorzugten Ausfuh- 
rungsformen. 

[0056] Die Verwendung von Schichtverdampfern 
zur Aufarbeitung von Reaktionsaustrag en aus Phos- 
genierreaktoren fuhrt zu folgenden Vorteilen: 

- Der Phosgen-Hold-up der Gesamtanlage wird 
nachhaltig gesenkt, was ein wesentliches Sicher- 
heitsmerkmal darstellt. 

- Eine Produktionsanlage kann so konstruiert 
werden, dass die einzelnen schlanken Apparate 
individuell gekammert sind und eine Einhausung 
der Gesamtanlage entfallen kann. 

- Die Investkosten werden gesenkt, d.h. die Wirt- 
schaftlichkeit erhoht. 

[0057] Der Schichtverdampfer hat dabei folgende 
Aufgaben: 

- Schonendes Verdampfen von Phosgen und 
HCI. 

- Bereitstellen einer weitgehend ruckvermi- 
schungsfreien Stromung mit Uberlagerung von 
chemischen Reaktionen, besonders der Zerset- 
zung des Carbamylchiorids in Wertprodukt Isocy- 
anat und HCI. 

- Einbringen von Verdampfungs- und Reaktions- 
warme. 

- Weitgehendes Abreichern von Phosgen, HCI, 
suspendierten Feststoffen und gelosten Reaktan- 
ten (etwa 0,5 % bis 0,01 ppm). 
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Patentanspruche Feststoff enthalt. 

1. Verfahren zur Herstellung von Isocyanaten Es folgen 2 Blatt Zeichnungen 
durch Umsetzung von primaren Aminen mit Phosgen 

in einem Reaktor, wobei der Reaktionsaustrag in 
Form einer Suspension voriiegt, die das herzustelien- 
de Isocyanat als Flussigkeit und Carbamylchloride 
als Feststoff enthalt, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Suspension in einem Schichtverdampfer aufgear- 
beitet wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass es sich bei dem Schichtverdampfer 
um eine Vorrichtung handelt, die keine bewegten Tei- 
le aufweist. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, dass es sich bei dem Schichtver- 
dampfer um einen Fallfilmverdampfer handelt. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Suspension in 
zwei oder mehreren hintereinandergeschalteten 
Schichtverdampfern, die auf verschiedenen Druck- 
stufen arbeiten, aufgearbeitet wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der erste Schichtverdampfer bei ei- 
nem Druck von 0,5 bar bis 25 bar arbeitet und der 
zweite Schichtverdampfer einen Druck aufweist, der 
0,01 bar bis 1 bar geringer ist, als der Druck des ers- 
ten Schichtverdampfers. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, dass in der Suspension 
das Carbamylchlorid in einer Menge von 0,01 bis 35 
Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des herzustellen- 
den Isocyanats, voriiegt. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Suspension als 
zusatzliche feste Bestandteile Am in hydrochloride 
und Hamstoffe enthalt. 

8. Produktionsanlage zur Herstellung von Isocya- 
naten durch Umsetzung von primaren Aminen mit 
Phosgen, enthaltend einen Reaktor, in dem die Um- 
setzung von primaren Aminen mit Phosgen stattfin- 
det und mindestens einen Schichtverdampfer, dem 
der Reaktionsaustrag des Reaktors, welcher in Form 
einer Suspension, die das herzustellende Isocyanat 
als Flussigkeit und Carbamylchloride als Feststoff 
enthalt, voriiegt, zugefuhrt wird. 

9. Verwendung von Schichtverdampfern zur Auf- 
arbeitung von Reaktionsaustragen aus Phosgenier- 
reaktoren, wobei die Reaktionsaustrage in Form ei- 
ner Suspension vorliegen, die das herzustellende 
Isocyanat als Flussigkeit und Carbamylchloride als 
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Anhangende Zeichnungen 



Figur 1 
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